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IZVLEČEK 
V diplomskem delu smo izvedli plazemsko oksidacijo Ni-Ti zlitine z namenom tvorbe zaščitne 
oksidne plasti TiO2 na Ni-Ti kovinski podlagi. S tem smo povečali korozijsko odpornost in 
biokompatibilnost zlitine, kar je zelo pomembno za uporabo žilnih opornic iz Ni-Ti zlitine v 
medicini. Plazemska obdelava vzorcev je potekala v vodikovi in kisikovi plazmi pri tlaku 30 
Pa z različnimi časi obdelave od 5 do 20 s. Primerjalni vzorec je bila neobdelana Ni-Ti zlitina. 
Vzorce smo analizirali z metodami rentgenske fotoelektronske spektroskopije (XPS), masne 
spektrometrije sekundarnih ionov (ToF-SIMS) in vrstične elektronske mikroskopije (SEM), da 
bi ugotovili kemično sestavo površine in oksidnih plasti ter morfologijo in mikrostrukturo 
oksidnih plasti. Za določanje biološkega odziva smo opravili in vitro biološke teste s polno 
človeško krvjo, da bi ugotovili, ali se trombociti na površino vežejo in aktivirajo. 
Pokazali smo, da se s časom obdelave v plinski plazmi povečuje debelina oksidne plasti, ki je 
iz TiO2 in ne vsebuje niklja. Barva vzorcev po plazemski obdelavi je odvisna od debeline 
oksidne plasti. Dobljena zaščitna oksidna plast zmanjša adhezijo in aktivacijo trombocitov iz 
polne krvi na Ni-Ti zlitini. 
Ključne besede: Ni-Ti zlitina, plazemska oksidacija, XPS, ToF-SIMS, žilne opornice, 
biokompatibilnost 
 
 
ABSTRACT 
The main aim of the research off my thesis was to form a protective oxide layer TiO2 on the 
Ni-Ti metal surface by carrying out the plasma oxidation of the Ni-Ti alloy. With the plasma 
treatment the corrosion resistance and the biocompatibility of the Ni-Ti alloy were increased, 
which are very important properties for medical applications. The plasma treatment was 
performed at pressure of 30 Pa in hydrogen and oxygen plasma with a different treatment times 
ranging from 5 s to 20 s. The untreated sample of Ni-Ti alloy was taken for comparison. All 
samples were analyzed by the X-Ray Photoelectron Spectroscopy (XPS), Time-of-Flight 
Secondary Ion Mass Spectrometry (ToF-SIMS) and Scanning Electron Microscopy (SEM) to 
determine the chemical composition of the surface and the oxide layers and the morphology 
and microstructure of the oxide layers. In order to asses biocompatibility of samples in vitro 
biological tests with a whole blood were performed. 
We have shown that TiO2 oxide rich layer is formed with plasma, which does not contain Ni. 
The thickness of the TiO2 oxide layer increases by plasma treatment time. Changes of the colour 
of samples reflect the change of the oxide layer thickness. It was shown that the protective oxide 
layer of TiO2 on Ni-Ti alloy reduces adhesion and activation of platlets from whole blood. 
Key words: Ni-Ti alloy, plasma oxidation, XPS, ToF-SIMS, stents, biocompatibility 
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SEZNAM OKRAJŠAV IN POSEBNIH SIMBOLOV 
 
SMA zlitina z oblikovnim spominom 
RF radiofrekvenčni (generator) 
MV mikrovalovni (generator) 
XPS rentgenska fotoelektronska mikroskopija 
ESCA elektronska spektroskopija za kemijske analize 
ToF-SIMS masna spektrometrija sekundarnih ionov z meritvijo časa preletov ionov 
SEM vrstična elektronska mikroskopija           
mas. %             masni delež 
at. % atomski delež 
Pa Pascal 
keV kilo elektronvolt 
eV elektronvolt 
mm milimeter 
nm nanometer 
µm mikrometer 
W Watt 
min minuta 
s sekunda 
°C stopinj Celzija 
mbar milibar 
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1. UVOD 
 
Za aplikacije v biomedicini se uporabljajo kovine, ki imajo dobre biokompatibilne lastnosti, 
primerne mehanske lastnosti in visoko odpornost proti koroziji. Sem spadajo nerjavno jeklo, 
titanove zlitine in zlitine Co-Cr-Mo. Nekatere kovine v določenih pogojih uporabe same 
pasivirajo in tvorijo stabilno oksidno plast, ki jih ščiti pred nadaljnjimi korozijskimi procesi 
[1,2]. 
Željeno zaščitno oksidno plast kovin lahko dobimo tudi s predhodno obdelavo površin. 
Plazemska oksidacija se je velikokrat pokazala kot učinkovit, hiter in selektiven način za 
kontrolirano pripravo željenih oksidnih plasti na kovinskih podlagah. Takšna oksidna plast 
lahko izboljša biokompatibilnost kovin, kot je na primer primerna interakcija celic s površino 
implantata. V primeru žilnih opornic je zaželeno, da se celice trombocitov na površino ne vežejo 
in se na njej ne aktivirajo. Kakovost in debelina primerne oksidne plasti vplivata tudi na 
raztapljanje kovinske podlage, ki lahko pomeni toksično obremenitev na organizem. Tak primer 
je izločanje niklja [2]. 
Glavni cilj diplomske naloge je pokazati, kako plazemsko pripravljene oksidne plasti vplivajo 
na biološko kompatibilnost Ni-Ti zlitine. To je pomembno za uporabo žilnih opornic iz Ni-Ti 
zlitine v medicini. Rezultate tovrstnih raziskav bomo lahko razširili tudi na druge vrste 
medicinskih pripomočkov, ki zahtevajo hemokompatibilne lastnosti površine. To so na primer 
srčne zaklopke, umetne žile, itd. 
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2. TEORETIČNI DEL 
 
2.1 Zlitine na osnovi Ni-Ti 
 
Zlitine na osnovi Ni-Ti so najpomembnejše zlitine s spominom oblike (ang. Shape Memory 
Alloys – SMA) [3], ki imajo odlične mehanske lastnosti, visoko duktilnost, dobro korozijsko 
odpornost in odlično biokompatibilnost. Glavna lastnost zlitin s spominom oblike je, da se 
martenzitna faza transformira. 
Kovinskim zlitinam, ki imajo oblikovni spomin in so podvržene fazni transformaciji v trdnem, 
se povrne začetna oblika. Med transformacijo pride do makroskopskih in mikroskopskih 
sprememb ter do velikih reverzibilnih deformacij. Med materiale z oblikovnim spominom 
spadajo tudi določene železove in bakrove zlitine. Čeprav so te zlitine cenovno ugodnejše, 
imajo slabše mehanske in oblikovno spominske lastnosti od Ni-Ti zlitin [4]. 
Ni-Ti zlitine imajo dve temperaturno odvisni fazi in sicer avstenitno in martenzitno fazo. 
Visokotemperaturna avstenitna faza ima kristalno strukturo telesno centrirane kubične celice, 
nizkotemperaturna martenzitna faza pa ima kristalno strukturo ploskovno centrirane 
monoklinske celice. Prehajanje reverzibilnih faz poteka v trdnem agregatnem stanju. S 
segrevanjem pride do fazne transformacije iz martenzita v avstenit, z ohlajanjem ali napetostjo 
pa do fazne transformacije iz avstenita v martenzit. Martenzitna transformacija je brezdifuzijska 
transformacija, pri kateri s strižno deformacijo pride do premika atomov v kristalni strukturi. 
Martenzit pri tem ohrani sestavo in razporeditev atomov avstenita [5]. 
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Fazni diagram Ni-Ti zlitine (Slika 1) je zelo pomemben za razumevanje toplotne obdelave 
zlitine in za izboljšanje lastnosti SMA zlitin [6]. TiNi faza z oblikovnim spominom se nahaja 
med fazama Ti2Ni in TiNi3. 
 
 
Slika 1: Ni-Ti fazni diagram [7] 
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2.2 Biokompatibilnost in uporaba Ni-Ti zlitin v medicini 
 
V skupino biomaterialov sodijo kovine, polimeri, keramika in kompoziti. Kovine se velikokrat 
uporabljajo za biomedicinske aplikacije, ker imajo dobre mehanske lastnosti, visoko žilavost in 
trdnost ter dobro toplotno in električno prevodnost. Materialom, ki so neškodljivi v človeškem 
telesu, pravimo biomateriali. Treba je poudariti, da noben material ni popolnoma inerten. Zaradi 
tega lahko pride v človeškem telesu do izločanja ionov in/ali delcev iz implantata [8]. 
Ni-Ti zlitine so ene izmed najbolj tržno razširjenih zlitin z najboljšimi mehanskimi lastnostmi 
in odličnim oblikovnim spominom. Zaradi višje cene jih zamenjajo železove in bakrove zlitine, 
vendar so Ni-Ti zlitine z oblikovnim spominom uporabljene v približno 90 % vseh aplikacij 
[4]. Ni-Ti zlitine imajo zelo dobre biokompatibilne lastnosti, zato se velikokrat uporabljajo v 
medicini. Na površini Ni-Ti zlitine se ustvari zaščitna oksidna plast TiO2. Nastala oksidna plast 
izboljša korozijsko odpornost materiala in preprečuje difuzijo nikljevih ionov iz Ni-Ti zlitine. 
Oksidna plast ni trajna in se lahko obrabi [9]. 
Ker je Ni-Ti zlitina podvržena koroziji in ni popolnoma inerten material, lahko pride do 
raztapljanja Ni-Ti kovinske podlage in s tem do izločanja Ni ionov v človeškem telesu. Če je 
koncentracija izločenih ionov niklja v človeškem telesu previsoka, lahko pride do alergijskih 
reakcij, pljučnice in raka. Ni-Ti zlitina se danes uporablja za biomedicinske aplikacije na 
različnih področjih uporabe: zobozdravstvo, nevrologija, kirurgija, ortopedija in drugo [10]. 
Pri uporabi Ni-Ti zlitin za medicinske aplikacije je zelo pomembna kompatibilnost s polno 
krvjo. Adhezija trombocitov na površino biomateriala je povezana z nastankom krvnih strdkov. 
Ni-Ti zlitine za uporabo v medicini so običajno prekrite z zaščitno oksidno plastjo. Ta plast 
vpliva na adhezijo trombocitov na površino materiala. Večja je adhezija trombocitov, večja je 
verjetnost za nastanek neželenih tromboznih reakcij [11]. 
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2.3 Plazemska obdelava 
 
Plazemske tehnologije so v zadnjih desetletjih postale nepogrešljive v različnih vejah industrije: 
metalurgija, mikroelektronika, elektro industrija in avtomobilska industrija. Plazma je stanje 
plina v katerem je znatni del disociiran in ioniziran [12]. Plazme delimo na termično ravnovesne 
plazme, kjer je plin v termodinamskem ravnotežju in je ionizacija molekul posledica visoke 
temperature plina ter toplotno neravnotežne plazme, kjer je plin pri nizkem tlaku podvržen 
močnemu električnemu polju. Poznamo različne metode za generiranje nizkotlačne 
neravnovesne plazme: tleča razelektritev, radiofrekvenčna (RF) in mikrovalovna (MV) 
razelektritev ter druge. Pri RF razelektritvi poznamo dve vrsti sklopitve plazme z RF 
generatorjem. To sta tako imenovani induktivno in kapacitivno sklopljeni razelektritvi. Pri 
induktivno sklopljeni plazmi vzbujevalno tuljavo, navito okoli steklene reaktorske cevi, 
priključimo na RF generator preko uskladitvenega člena. Znotraj tuljave ustvarimo 
elektromagnetno polje, v katerem se pospešujejo elektroni. Pospešeni elektroni nato vzbudijo, 
disociirajo ali ionizirajo molekule plina ali atome z medsebojnim trkom [13-15]. 
Za obdelavo površin trdnih snovi se najbolj pogosto uporablja nizkotlačna induktivno 
sklopljena plinska plazma. Pri tem je tlak plina običajno med 1 in 100 Pa. S plazemsko obdelavo 
lahko pri obdelovancu dosežemo spremembo površinskih lastnosti kot je oksidacija, redukcija, 
čiščenje površine, jedkanje, nastanek tankih plasti in funkcionalizacija površine [13]. 
Plazma se lahko generira v različnih plinih, ki se uporabljajo za različne površinske obdelave. 
Obdelovanec lahko oksidiramo na primer v kisikovi plazmi ali v plazmi vodne pare, okside 
lahko odstranimo z vodikovo plazmo in površine lahko funkcionaliziramo s plazmami kisika, 
dušika, NH3, SO2 in CF4. 
Z uporabo nizkotlačne vodikove plazme je mogoče doseči izredno čiste površine kovin, saj 
odstranimo plast oksida. Vzbujeni vodikovi atomi, ioni in molekule, ustvarjene v vodikovi 
plazmi, so energetsko veliko bolj učinkoviti pri redukciji kovinskih oksidov kot molekularni 
vodik. Vodikovi atomi ali ioni kemijsko reagirajo s kisikom na površini in tako tvorijo molekulo 
vode, ki se odcepi od površine [15].  
Nezaščitene površine kovin, ki reagirajo s plini iz okolice, korodirajo. Eden od korozijskih 
procesov je tudi oksidacija, ki se na splošno nanaša na odvzemanje elektronov iz atomov 
drugega elementa ali spojin. V nizkotlačni kisikovi plazmi so atomi kisika najbolj kemijsko 
reaktivni. Ko pridejo v stik s kovino, se kemijsko vežejo na površino in tako tvorijo okside. Na 
površini plazemsko obdelanega kovinskega vzorca nastanejo določeni oksidi, ki ščitijo 
površino trdne snovi in posledično lahko izboljšajo korozijsko odpornost plazemsko 
obdelanega materiala [16]. 
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3. EKSPERIMENTALNI DEL 
 
3.1 Priprava vzorcev 
 
Za potrebe diplomskega dela smo uporabili dve Nitinol (Ni-Ti) zlitini različnih proizvajalcev. 
Prve vzorce smo pripravili iz Nitinol folije proizvajalca Alfa Aesar iz Nemčije. Za pripravo 
drugega vzorca smo uporabili Nitinol samoraztezno periferno žilno opornico proizvajalca 
Rontis iz Švice. Prve vzorce velikosti 7 x 7 mm in debeline 0,38 mm smo izrezali iz Nitinol 
folije (zlitina s 55.8 mas. % niklja in 44.2 mas. % titana). Druge vzorce iz Nitinol žilne opornice 
debeline 2 mm smo narezali na dolžino 5 mm. Vzorce smo potopili v čašo z etanolom in jo 
postavili za 3 min v ultrazvočno kopel. Čiščenje je potekalo pri sobni temperaturi. Z 
ultrazvočnimi valovi smo odstranili nečistoče na površini vzorca, brez poškodb osnovnega 
materiala. Vzorce smo na koncu še posušili in jih dali v plastične posodice za shranjevanje. 
 
3.2 Plazemska obdelava  
 
Plazemsko obdelavo smo izvedli na Institutu »Jožef Stefan« na Odseku za tehnologijo površin 
in optoelektroniko. Le-ta je bila izvedena v nizkotlačnem induktivno sklopljenem plazemskem 
sistemu. Vakuumski sistem je sestavljen iz steklene razelektritvene cevi, ki je na eni strani, s 
standardnimi vakuumski kosi, priključena na dvostopenjsko rotacijsko črpalko (Edwards 
E2M80) na drugi strani je vpust plinov. Pretok plinov smo nastavljali s krmilniki masnega 
pretoka (Advanced Energy Area FC-7700), ki so kontrolirani s krmilno enoto (Vacom FCU4). 
Za nadziranje tlaka smo uporabljali absolutni merilec tlaka (MKA Baratron Type 722A). 
Plazma se v razelektritveni cevi vzbuja z bakreno tuljavo, navito okoli cevi, ki je preko 
uskladitvenega člena proizvajalca Dressler VM 1500 W- ICP povezana z RF generatorjem 
(Advanced Energy CESAR 1310), katerega nazivna moč je 1000 W. Moč RF generatorja 
uporabljenega za obdelavo vzorcev je bila 700 W. 
Vzorce smo obdelali v nizkotlačni plinski plazmi pri tlaku 30 Pa in tako oksidirali površino Ni-
Ti zlitine. Vzorci so se med obdelavo segreli do približno 900°C, kar smo ocenili iz barve 
vzorca. V reaktorski komori (Slika 2) smo obdelali štiri vzorce. Najprej smo vzorce obdelali z 
vodikom. Pred drugim korakom obdelave smo pretok vodika zmanjšali in dodali 10 % kisika, 
tako da je bil tlak mešanice 30 Pa. Vzorec smo nato obdelali s plinsko mešanico H2/O2. 
Vzorci št. 1, 2, 3 in 4 so bili pripravljeni iz Nitinol folije, vzorca št. 5 in 6 pa iz Nitinol žilne 
opornice. Na vzorcih št. 1, 2 in 3 smo obdelavo z vodikovo plazmo izvajali 10 s, obdelavo s 
plazmo plinske mešanice pa pri treh različnih časih, in sicer: 5, 10 in 20 s. Vzorec št. 5 je bil 
tako v vodikovi plazmi kot tudi v plazmi s plinsko mešanico obdelan 5 s. Vzorca št. 4 in 6 nista 
bila obdelana. V tabeli 1 so prikazani časi obdelave vzorcev v plazmi in vrsta analize za 
posamezni vzorec.  
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Slika 2: Reaktorska komora nizkotlačne plinske plazme na Institutu »Jožef Stefan« 
 
Tabela 1: Časi obdelave v plinski plazmi in vrsta analize vzorcev 
Vzorec Vrsta 
vzorca 
Čas obdelave z 
vodikom [s] 
Čas obdelave s H2/O2 
[s] 
Vrsta analize 
1 Nitinol 
folija  
10 5 XPS, ToF-SIMS, 
Biološki testi, SEM 
2 Nitinol 
folija  
10 10 ToF-SIMS, Biološki 
testi, SEM 
3 Nitinol 
folija  
10 20 ToF-SIMS, Biološki 
testi, SEM 
4 Nitinol 
folija  
/ / XPS, ToF-SIMS, 
SEM 
5 Nitinol 
žilna 
opornica 
5 5 Biološki testi, SEM 
6 Nitinol 
žilna 
opornica 
/ / Biološki testi, SEM 
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3.3 Rentgenska fotoelektronska spektroskopija 
 
Rentgenska fotoelektronska spektroskopija (ang. X-Ray Photoelectron Spectroscopy- XPS) je 
ena od bolj uporabnih metod za preiskavo površin. XPS metoda omogoča analiziranje kemijske 
sestave površin, kemijskih vezi in oksidacijskih stanj elementov na površinah in tankih plasteh. 
Večinoma se uporablja za trdne snovi [17]. XPS temelji na meritvah energije izsevanih 
fotoelektronov, ki zapustijo površino vzorca. Površina vzorca je obsevana z rentgensko 
svetlobo energije okoli 1 keV. V spektru fotoelektronov so prisotni vrhovi različnih velikosti, 
značilni za elemente, ki so na površini vzorca globine od 2 do 5 nm. S pomočjo njih lahko 
določimo sestavo površine obdelovanca. Energije vezave elektronov so občutljive na kemijsko 
stanje elektrona. Zaradi te funkcije je metoda XPS znana tudi pod kratico ESCA – Electron 
Spectroscopy for Chemical Analysis. Metoda je občutljiva za vse kemijske elemente, razen za 
vodik in helij [18,19]. 
Z XPS metodo smo analizirali kemično sestavo površine in oksidne plasti neobdelanega vzorca 
št. 4 in vzorca št. 1 po plazemski obdelavi. Za metodo smo uporabili XPS spektrometer 
proizvajalca Physical Electronics Inc., model TFA XPS na Institutu »Jožef Stefan« (Slika 3). 
Analiza je potekala v ultra-visokem vakuumu, ki je bil med analizo okoli 10−9 mbar. Pri analizi 
smo uporabili aluminijev izvir rentgenske svetlobe moči 250 W. Energija rentgenskega žarka 
je bila 1486 eV. Sestavo površine smo določili iz intenzitete vrhov elementov na XPS spektru. 
Relativna napaka pri izračunu sestave površine je okoli 20 %. Da bi analizirali plasti v globino, 
smo izvedli ionsko jedkanje z Ar+ ioni energije 4 keV. Hitrost jedkanja je bila 1 nm/min preko 
področja 3 x 3 mm. Posneli globinski profil vzorca št. 1 in 4. 
 
 
Slika 3: XPS spektrometer na Institutu »Jožef Stefan« 
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3.4 Masna spektrometrija sekundarnih ionov 
 
Masna spektrometrija sekundarnih ionov (ang. Secondary Ion Mass Spectrometry – SIMS) je 
metoda, ki se podobno kot XPS uporablja za analizo kemične sestave površin trdnih snovi. Pri 
tej metodi površino vzorca obstreljujemo s fokusiranim primarnim ionskim žarkom, ki ima 
energijo od 0,5 keV do 30 keV. Posledica vpadnih ionov je desorbcija različnih delcev iz 
površine trdne snovi. Večina teh delcev je nevtralnih, nekaj pa je tudi pozitivno in negativno 
nabitih ionov ali molekul, ki so ionizirani in se imenujejo sekundarni ioni. Desorbirane 
sekundarne ione detektiramo z masnim analizatorjem na meritev časa preleta ionov – ToF 
(Time of Flight). Pri metodi SIMS desorbirani sekundarni ioni izhajajo samo iz nekaj zadnjih 
atomskih površinskih plasti, zato je metoda zelo površinsko občutljiva. Občutljivost omogoča 
meritve elementov pri zelo nizkih koncentracijah (v območju atomskega deleža od 10−6 do 
10−9). Zaradi razlik v ionizacijskih energijah različnih materialov za SIMS metodo velja, da ni 
zanesljiva kvantitativna tehnika [19-21]. 
Analizo kemične sestave površine in oksidnih plasti smo poleg metode XPS izvedli tudi z 
metodo ToF-SIMS. To metodo smo uporabili na debelejših plasteh, saj je metoda XPS 
zamudna. Analize smo izvedli na instrumentu ToF-SIMS 5 na Institutu »Jožef Stefan« (Slika 
4). Vzorce smo obstreljevali z ionskim žarkom iz Bi+ ionov premera 1 μm in energije 30 keV. 
Mesto analize je bilo veliko 50 x 50 μm. Detektirali smo sekundarne ione s površine, ki so 
izvirali iz globine 1-2 nm. Da bi analizirali plasti v globino, smo izvedli ionsko jedkanje z O2+ 
ioni energije 2 keV. Hitrost jedkanja je bila 0,38 nm/s preko področja 400 x 400 μm. Analize 
so potekale v vakuumu okoli 10−9 mbar. Relativna napaka pri določanju debeline plasti z 
ionskim jedkanjem je okoli 20 %. ToF-SIMS metodo smo izvedli na neobdelanem vzorcu št. 4 
in na vzorcih št. 1, 2 in 3 po plazemski obdelavi. 
 
 
Slika 4: ToF-SIMS spektrometer na Institutu »Jožef Stefan« 
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3.5 Elektronska mikroskopija 
 
Vzorci za analizo z vrstičnim elektronskim mikroskopom, v nadaljevanju SEM analiza, morajo 
biti električno prevodni in obstojni v vakuumu [22]. Vzorce smo s pomočjo bakrenega traku 
namestili na aluminijast nosilec. Z uporabo naprave Gatan 682 Precision Etching and Coating 
System smo na biološke vzorce z naparevanjem nanesli tanko plast platine, debeline okoli 7 
nm. 
Za ugotavljanje morfologije vzorcev po plazemski obdelavi in bioloških testih smo uporabili 
vrstični elektronski mikroskop JSM-7600 F na Institutu »Jožef Stefan« (Slika 5). Površino 
vzorcev smo slikali z elektronskim žarkom energije 5 keV. Slike smo zajemali pri povečavah 
od 1000x do 20000x. Posneli smo mikrostrukture površin neobdelanih vzorcev št. 4 in 6 ter 
obdelanih vzorcev št. 1, 2, 3 in 5.  
 
 
Slika 5: Vrstični elektronski mikroskop na Institutu »Jožef Stefan« 
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4. REZULTATI IN RAZPRAVA 
 
4.1 Plazemska obdelava 
 
S plazemsko obdelavo smo vplivali na spremembo kemijske sestave površine Ni-Ti zlitine. S 
plazemsko obdelavo z vodikom smo očistili okside, ki so nastali na površini in odstranili 
nečistoče s površine. S plinsko mešanico H2/O2 smo dosegli, da na površini nastanejo le titanovi 
oksidi. Na obdelanih vzorcih je prišlo zaradi temperature in sprememb lastnosti površine 
materiala do vidnih sprememb barv, ki so vidne na Sliki 6, kar se nanaša na literaturni vir [23]. 
Dokazali smo, da je barva vzorcev odvisna od nastale debeline oksidne plasti. 
Neobdelan vzorec Ni-Ti zlitine je srebrne barve. Pri 5 s obdelavi se površina vzorca obarva 
modro, pri 10 s obdelavi svetlo sivo in pri 20 s obdelavi temno sivo.  
 
 
Slika 6: Barve vzorcev po plazemski obdelavi 
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4.1.1 Rezultati XPS analize 
 
XPS spektri prikazujejo vpliv plazemske obdelave na površino Ni-Ti zlitine. Slika 7 prikazuje 
XPS globinski profil neobdelanega vzorca št. 4 po jedkanju s hitrostjo 1 nm/min. Na sliki 
vidimo, da je nastala TiO2 plast debeline približno 5 nm. Na površini neobdelanega vzorca je 
prisotnih tudi nekaj nečistoč (ogljik). Slika 8 prikazuje XPS globinski profil iz obdelanega 
vzorca št. 1 po jedkanju s hitrostjo 1 nm/min. Na sliki vidimo, da je nastala TiO2 oksidna plast 
debeline okoli 80 nm. Na površini te plasti nismo ugotovili prisotnosti niklja.  
 
 
Slika 7: XPS globinski profil neobdelanega vzorca št. 4 
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Slika 8: XPS globinski profil obdelanega vzorca št. 1 
 
 
4.1.2 Rezultati ToF-SIMS analize 
 
Slika 9 prikazuje ToF-SIMS globinski profil neobdelanega vzorca št. 4. Neobdelan vzorec je 
prekrit s tanko oksidno plastjo. To smo ugotovili iz signala TiO2, ki je močno padel po 5 s 
jedkanja. Iz podatka za hitrost jedkanja, ki je bila 0,38 nm/s smo izračunali, da to odgovarja 
debelini 2 nm.  
Slika 10 prikazuje ToF-SIMS globinski profil iz vzorca št. 1. Nastala TiO2 plast je debeline 
okoli 94 nm. Ionsko jedkanje z O2
+ ioni je trajalo 260 s. Pod to plastjo smo ugotovili, da je plast 
obogatena z nikljem. Debelina z nikljem obogatene plasti je okoli 38 nm. Jedkanje oksidne 
plasti z O2
+ ioni je trajalo  150 s. Pod to plastjo se nahaja osnovni material Ni-Ti zlitina.  
Slika 11 prikazuje ToF-SIMS globinski profil iz vzorca št. 2. Nastala TiO2 plast je debeline 
okoli 213 nm. Ionsko jedkanje z O2
+ ioni je trajalo 560 s. Pod to plastjo je plast obogatena z 
nikljem debeline okoli 114 nm. Jedkanje oksidne plasti z O2
+ ioni je trajalo 400 s. 
Slika 12 prikazuje ToF-SIMS globinski profil iz vzorca št. 3. Nastala TiO2 plast je debeline 
okoli 1064 nm. Ionsko jedkanje z O2
+ ioni je trajalo 2400 s. Pod to plastjo je plast obogatena z 
nikljem debeline okoli 380 nm. Jedkanje oksidne plasti z O2
+ ioni je trajalo 1600 s. 
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Slika 9: ToF-SIMS globinski profil iz neobdelanega vzorca št. 4 
 
 
Slika 10: ToF-SIMS globinski profil iz obdelanega vzorca št. 1 
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Slika 11: ToF-SIMS globinski profil iz obdelanega vzorca št. 2 
 
 
 
Slika 12: ToF-SIMS globinski profil iz obdelanega vzorca št. 3 
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S ToF-SIMS metodo smo dokazali, da debelina nastale oksidne plasti na vzorcu narašča s 
časom obdelave vzorca v plinski plazmi (Slika 13). Vsi vzorci so bili pred tem obdelani za 5 s 
v vodikovi plazmi. Po plazemski obdelavi za 20 s (vzorec št. 3) je nastala najdebelejša TiO2 
plast debeline okoli 1 µm. 
 
 
Slika 13: Debelina oksidne plasti v odvisnosti od časa obdelave v H2/O2 plinski plazmi 
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4.2 SEM analiza 
 
4.2.1 SEM slike mikrostruktur površine vzorcev po plazemski obdelavi 
 
SEM Slike 14-17 prikazujejo mikrostrukture površine vzorcev. Površine obdelanih vzorcev so 
bolj hrapave in imajo večje število zrn kot površine neobdelanega vzorca. Dlje časa je bil vzorec 
iz Ni-Ti zlitine obdelan v plazmi, bolj drobnozrnata struktura oksidne plasti nastane. 
Mikrostruktura površine vzorca št. 3 (Slika 17) po 20 s obdelavi v plazmi ima največje število 
in najmanjšo velikost zrn. 
 
      
Slika 14: SEM slika površine vzorca št. 4 brez plazemske obdelave a) pri povečavi 2000x in 
b) pri povečavi 10000x 
 
    
Slika 15: SEM slika površine vzorca št. 1 po plazemski obdelavi a) pri povečavi 2000x in b) 
pri povečavi 10000x 
      
 
a b 
a b 
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Slika 16: SEM slika površine vzorca št. 2 po plazemski obdelavi a) pri povečavi 2000x in b) 
pri povečavi 10000x 
 
     
Slika 17: SEM slika površine vzorca št. 3 po plazemski obdelavi a) pri povečavi 2000x in b) 
pri povečavi 10000x 
       
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
a b 
 a b 
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4.2.2 SEM slike površine vzorcev po plazemski obdelavi in bioloških testih 
 
SEM Slike 18-21 prikazujejo interakcijo polne človeške krvi s površino neobdelanih vzorcev 
in plazemsko obdelanih vzorcev iz Nitinol folije. Na slikah 22 in 23 je prikazana interakcija 
dejanske žilne opornice iz Ni-Ti zlitine in žilne opornice iz Ni-Ti zlitine obdelane s plazmo. Na 
površini neobdelanih vzorcev je mogoče opaziti veliko število trombocitov, ki so na površini v 
izrazito sploščenih oblikah, kar pomeni, da so na površini zelo aktivirani. Trombocitov je veliko 
in se med seboj povezujejo, kar posledično z veliko verjetnostjo vodi do neželenih tromboznih 
reakcij in nastanka krvnih strdkov. 
Na Sliki 18 je prikazana interakcija površine neobdelane folije s polno krvjo. Iz SEM Slike 18 
pri 2000x povečavi opazimo površino, ki je prekrita s tankim slojem trombocitov. Število 
trombocitov je težko ugotoviti, saj je težko ločiti med razširjeno obliko trombocitov in hrapavo 
površino vzorca iz Ni-Ti zlitine. Pri večjih povečavah smo opazili, da je površina dejansko 
prekrita s trombociti, ki se med seboj povezujejo in so na površini izrazito sploščeni. Pri 10000x 
povečavi opazimo strukture trombocitov in njihovo razširjeno obliko. 
Slika 19 prikazuje površino vzorca št. 1 po biološkem testu, ki je bil pred tem plazemsko 
obdelan. Na površini so vidni razširjeni in aktivirani trombociti. Slika 20 prikazuje površino 
vzorca št. 2 po biološkem testu, ki je bil pred tem plazemsko obdelan. Tu so trombociti v 
razširjeni obliki nehomogeno razporejeni po površini. Med vzorcema št. 1 in 2, obdelanima v 
H2/O2 plinski plazmi za 5 s in 10 s, nismo opazili velikih razlik glede vezave trombocitov (Slika 
20), medtem ko so trombociti pri 20 s obdelavi v H2/O2 plinski plazmi (Slika 21) manj 
aktivirani. Pojavljajo se v bolj okroglih oblikah, niso razširjeni, nekateri se med seboj 
povezujejo in imajo psevdopodije [24]. 
SEM Slika 22 prikazuje površino neobdelane žilne opornice po biološkem testu. Pri 10000x 
povečavi je viden razširjen in aktiviran trombocit. SEM Slika 23 prikazuje površino žilne 
opornice po plazemski obdelavi in bioloških testih. Na obdelani površini nismo opazili 
trombocitov. Iz tega sklepamo, da je taka žilna opornica iz Ni-Ti zlitine primerna za uporabo v 
medicini, kjer ne želimo vezavo trombocitov na površino. 
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Slika 18: SEM slika površine neobdelane folije (vzorec št. 4) po biološkem testu a) pri 
povečavi 1000x in b) pri povečavi 10000x 
    
Slika 19: SEM slika površine vzorca št. 1 po plazemski obdelavi in biološkem testu a) pri 
povečavi 2000x in b) pri povečavi 10000x 
    
Slika 20: SEM slika površine vzorca št. 2 po plazemski obdelavi in biološkem testu a) pri 
povečavi 2000x in b) pri povečavi 10000x 
a 
a b 
b 
a b 
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Slika 21: SEM slika površine vzorca št. 3 po plazemski obdelavi in biološkem testu a) pri 
povečavi 2000x in b) pri povečavi 10000x     
    
Slika 22: SEM slika površine neobdelane žilne opornice (vzorec št. 6) po biološkem testu a) 
pri povečavi 2000x in b) pri povečavi 10000x 
    
Slika 23: SEM slika površine žilne opornice (vzorec št. 5) po plazemski obdelavi in 
biološkem testu a) pri povečavi 2000x in b) pri povečavi 10000x 
a 
a 
a 
b 
b 
b 
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5. ZAKLJUČKI 
 
Namen diplomskega dela je bila izvedba plazemske oksidacije Ni-Ti zlitine za uporabo v 
medicini. Iz rezultatov lahko povzamem naslednje zaključke: 
- Izvedli smo plazemsko oksidacijo Ni-Ti zlitine in ugotovili, da nastane zaščitna TiO2 
plast, ki ne vsebuje niklja. 
- Pod nastalo zaščitno plastjo TiO2 se nahaja plast obogatena z nikljem. 
- Debelina TiO2 plasti narašča s časom obdelave v plinski plazmi. Pri naših pogojih 
plazemske obdelave v H2/O2 plinski plazmi so nastale oksidne plasti debeline od 0,1 do 
1 µm. 
- Barva vzorcev po plazemski obdelavi je odvisna od debeline TiO2 plasti. Neobdelan 
vzorec Ni-Ti zlitine je srebrne barve. Pri 5 s obdelavi se površina vzorca obarva modro, 
pri 10 s obdelavi svetlo sivo in pri 20 s obdelavi temno sivo.  
- Dlje časa je vzorec iz Ni-Ti zlitine obdelan v plazmi, bolj drobnozrnata struktura 
oksidne plasti nastane. 
- Hrapavost površine se povečuje s časom plazemske obdelave. 
- Trombociti se na površini plazemsko obdelanih vzorcih Ni-Ti zlitine delno aktivirajo, 
medtem ko se na površini plazemsko neobdelanih vzorcih aktivirajo in tvorijo 
psevdopodije. Pojavljajo se v skupkih in se med seboj povezujejo, kar posledično lahko 
vodi do neželenih tromboznih reakcij in nastanka krvnih strdkov. 
- Plazemsko obdelani vzorci Ni-Ti zlitine imajo z daljšim časom obdelave v plazmi boljše 
biokompatibilne lastnosti, saj debelina zaščitne plasti TiO2 narašča. S tem se adhezija 
trombocitov zmanjšuje (Nitinol folija) ali celo ni prisotna (Nitinol žilne opornice). Tak 
material je primeren za uporabo v medicini, kjer ne želimo vezavo trombocitov na 
površino. 
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